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(54) Bezeichnung: FARBSTOFFZUBEREITUNGEN. ENTHALTEND AZOFARBSTOFFE 



(57) Abstract 



The invention relates to dye preparations containing the following in relation to the weight of the preparation: 0.1 to 30 wt.% of 
one or more dyes firom the category of mono- or polyazo dyes containing no acid groups, 0.1 to 20 wt.% of a dispersing agent with a 
base consisting of an arylsulphonic acid-formaldehyde condensation product or 0.1 to 20 wt.% of a water-soluble dispersing agent with 
an oxalkylated phenol base, and optionally, water. The invention also relates to the use of the inventive dye preparations as inks in ink-jet 
processes and for textiles sublimation-transfer pressing. 

(57) Zusammenfisissung 

Farbstoffzubereitungen, enthaltend. jeweils bezogen auf das Gewicht der Zubereitung. 0,1 bis 30 Gew.-% eines oder mehrerer 
Farbstoffe aus der Klasse der Mono- oder Polyazofarbstoffe, die keine sauren Gnippen aufweisen. 0,1 bis 20 Gew.-% eines Dispergiermittels 
auf Basis eines Arylsulfonsaure-Formaldehyd-Kondensationsprodukts oder 0,1 bis 20 Gew.-% eines wasserlosUchen Dispergiermittels auf 
Basis von oxalkylierten Phenolen und gegebenenfalls Wasser. sowie ihre Verwendung als Tinten im Ink-Jet- Verfahren und far den textilen 
Sublimalions-Transferdruck. 
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Farbstof f zubereitungen, enthaltend Azof arbstof f e 
Beschreibung 

Die vorliegende Erfindung betrifft neue Farbstof f zubereitungen. 
enthaltend, jeweils bezogen auf das Gewicht der Zubereitung, 0,1 
bis 30 Gew.-% eines oder mehrerer Farbstoffe aus der Klasse der 
Mono- Oder Polyazof arbstof fe , die keine sauren Gruppen aufweisen, 
0,1 bis 20 Gew.-% eines Dispergiermittels auf Basis eines Aryl- 
sulf onsaure-Formaldehyd-Kondensationsprodukts oder 0,1 bis 
20 Gew. -% eines was serl 6s lichen Dispergiermittels auf Basis von 
oxalkylierten Phenolen und gegebenenf alls Wasser, sowie ihre 
Verwendung als Tinten im Ink- Jet-Verf ahren und fiir den textilen 
Sublimations -Transferdruck. 

Aus der EP-A-655 527 sind bereits Farbstof f zubereitungen, enthal- 
tend Dispersionsf arbstof fe und spezielle Dispergiermittel, be- 
kannt . 

Aufgabe der vorliegenden Erfindung war es, neue Farbs toff zu- 
bereitungen, enthaltend Mono- oder Polyazof arbstof fe, bereitzu- 
stellen. Die neuen Farbstof fziibereitungen sollten sich vorteil- 
haft fiir die Anwendung im Ink- Jet-Verf ahren sowie beim textilen 
Sublimations -Transferdruck eignen. 

Demgem^B wurden die eingangs naher bezeichneten Farbs toff zu- 
bereitungen gefunden, 

Geeignete Mono- oder Polyazof arbstof fe sind an sich bekannt und 
in groBer Zahl beschrieben, z.B. in K. Venkataraman "The 
Chemistry of Synthetic Dyes", Vol. VI, Academic Press, New York, 
London, 1972. 

Von besonderer Bedeutung sind Azof arbstof fe, insbesondere Mono- 
azof arbstof fe, mit einer Diazokomponente, die sich von einem 
Anilin oder von einem f linf gliedrigen aromatischen heterocycli- 
schen Amin ableitet, das ein bis drei Heteroatome, ausgewahlt aus 
der Gruppe, bestehend aus Stickstoff, Sauerstoff xind Schwefel, im 
heterocyclischen Ring aufweist und durch einen Benzol-, Thio- 
phen-, Pyridin- oder Pyrimidinring anelliert sein kann. 

Wichtige Monoazof arbstof fe sind beispielsweise seiche, deren Dia- 
zokomponente sich z.B. von einem Anilin oder von einem hetero- 
cyclischen Amin aus der Pyrrol-, Furan-, Thiophen-, Pyrazol-, 
Imidazol-, Oxazol-, Isoxazol-, Thiazol-, Isothiazol-, Triazol-, 
Oxadiazol-, Thiadiazol-, Benzofuran-, Benzthiophen- , Benzimida- 
zol-, aenzoxaaol-, Benzthiazol-, Benzisothiazol-, Pyridothio- 
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phen-, Pyrimidothiophen-, Thienothiophen- oder Thienothiazolreihe 
ableitet. 

Besonders zu nennen sind solche Diazokomponenten, die von einem 
Anil in oder von einem heterocyclischen Amin aus der Pyrrol^, 
Thiophen-, Pyrazol-, Thiazol-, Isothiazol-, Triazol- , 
Th-iadiazol-, Benzthiophen- , Benzthiazol- , Benzisothiazol- , Pyri- 
dotiiiophen-, Pyrimidothiophen- , Thienothiophen- oder Thienothia- 
zolreihe staitmen. 

Von Bedeutung sind weiterhin Azof arbs toff e , insbesondere Monoazo- 
farbstoffe, mit einer Kupplungskomponente aus der Anilin-^ Amino- 
naphthalin-, Aminothiazol- , Diaminopyridin- oder Hydroxypyridon- 
reihe - 

Von besonderer Bedeutung sind Monoazof arbs tof f e der Formel I 

D-N=N-K (I) , 

in der 



D fur einen Rest der Formel 
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Nitro, Cyano, Ci-Ce-Alkanoyl, Benzoyl, Ci-Ce-Alkylsulf onyl, 
gegebenenf alls subs tituiertes Phenyl sulfonyl oder einen Rest 
der Formel -CH=T, worin T die Bedeutung von Hydroxyimino , 
Ci-C4-Alkoxyiniino Oder eines Restes einer CH-aciden Verbindung 
besitzt. 



1/2 Wasserstoff, Ci-Cg-Alkyl, Halogen, Hydroxy, Mercapto, gegebe- 
nenfalls durch Phenyl oder Ci~C4-Alkoxy subs tituiertes 
Ci-Cs-Alkoxy, gegebenenf alls subs tituiertes Phenoxy, gegebe- 
nenfalls durch Phenyl substituiertes Ci-Ce-Alkylthio, gegebe- 
nenf alls subs tituiertes Phenyl thio, Ci^Cg-Alkylsulf onyl oder 
gegebenenf alls substituiertes Phenylsulf onyl. 



Ii3 Cyano, Ci-C4-Alkoxycarbonyl oder Nitro, 
Wasserstoff, Ci-Cg-Alkyl oder Phenyl, 



Ij5 Ci-Ce-Alkyl Oder Phenyl, 



l6 Wasserstoff, Cyemo, Cx-C4-Alkoxycarbonyl, Ci-Cs-Alkanoyl. 
Thiocyanato Oder Halogen, 

\J Nitro, Cyano, Ci-Ce-Alkanoyl, Benzoyl, Ci-C4-Alkoxycarbonyl , 
Ci-Cfi-Alkyl sulfonyl, gegebenenf alls substituiertes Phenyl - 
sulfonyl Oder einen Rest der Formel -CH=T, worin T die oben 
genannte Bedeutung besitzt. 



wo 99/29783 



PCT/EP98/07499 



5 

l8 Wasserstoff, Ci-Cg-Alkyl, Cyano, Halogen, gegebenenf alls durch 
Phenyl oder Ci~C4-Alkoxy substituiertes Ci-Cg-Alkoxy , gegebe- 
nenfalls durch Phenyl substituiertes Ci-Cg-Alkylthio, gegebe- 
nenfalls substituiertes Phenylthio, Ci-Ce-Alkylsulf onyl, gege- 
benenf alls substituiertes Phenylsulf onyl oder Ci-C4"Alkoxycar - 
bonyl , 

Jj Cyano, gegebenenf alls durch Phenyl substituiertes Ci~C6"Alkyl, 
gegebenenf alls durch Phenyl substituiertes Ci-Cg-Alkyl thio, 
gegebenenf alls substituiertes Phenyl, Thienyl, Ci-C4-Alkyl- 
thienyl, Pyridyl oder Ci -C4 -Alky Ipyr idyl , 

L^o Phenyl oder Pyridyl, 

Lil Trif luormethyl , Nitre, Ci-Cg-Alkyl, Phenyl, gegebenenf alls 
durch Phenyl substituiertes Ci-Ce-Alkylthio oder 
Ci-Cs-Dialkylamino , 

Ci-Cg-Alkyl, Phenyl, 2-Cyanoethylthio oder 2- (Ci-C4-Alkoxy- 
carbonyl) ethylthio, 

Li3 Wasserstoff , Nitro oder Halogen, 

Wasserstoff , Cyano, Ci-C4-Alkoxycarbonyl, Nitro oder Halogen, 

Li5^ l16 xind li^'' gleich oder verschieden sind und unabhangig von- 

einander jeweils Wasserstoff, Ci~C6-Alkyl, Ci-Cg-Alkoxy, Halo- 
gen, Nitro, Cyano, Ci-C4-Alkoxycarbonyl, Ci-Cg-Alkylsulf onyl 
Oder gegebenenf alls substituiertes Phenylsulf onyl, 

und r2 gleich oder verschieden sind und unabhangig voneinan- 
der jeweils Wasserstoff, gegebenenf alls substituiertes 
Ci-Ce-Alkyl, das durch 1 oder 2 Sauerstof f atome in Etherfunk- 
tion unterbrochen sein kann, Cs-Cv-Cycloalkyl oder 
Ca-Ce-Alkenyl , 

R3 Wasserstoff, Ci-Cs-Alkyl oder Ci-Cg-Alkoxy , 

r4 Wasserstoff, Ci-Ce-Alkyl, Ci-Cs-Alkoxy, Ci-Ce-Alkylsulf onyl - 

amino, gegebenenf alls substituiertes Ci-Ce-Alkanoylamino oder 
Benzoylamino , 



R5 und gleich oder verschieden sind und unabhangig voneinan- 
der jeweils Wasserstoff oder Ci^Ce-Alkyl, 
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r7 wasserstoff/ gegebenenf alls subs tituiertes Phenyl Oder 
Thienyl , 

r8 Wasserstoff oder Ci-Cg-Alkyl, 
r9 Cyano, Carbamoyl oder Acetyl, 

rIO^ r11 und gieich oder verschieden sind und unabhangig von- 
einander jeweils gegebenenf alls subs tituiertes Ci-Ci2-Alkyl , 
das durch 1 bis 3 Sauerstof f atome in Etherf unktion unterbro- 
chen sein kann, 

Cs-Cv-Cycloalkyl, gegebenenf alls substituiertes Phenyl, 
C3-C6-Alkenyl, gegebenenf alls substituiertes Benzoyl, Ci-Ce- 
Alkanoyl, Ci-Ce-Alkylsulf onyl oder gegebenenf alls substituier- 
tes Phenylsulf onyl oder R^^ und R^^ zusammen mit dem sie ver- 
bindenden Stickstof f atom einen 5- oder 6-gliedrigen gesattig- 
ten heterocyclischen Rest, der gegebenenf alls weitere Hetero- 
atome en thai t, und 

Ri3 Wasserstoff oder Ci-Cs-Alkyl bedeuten. 

Von besonderer Bedeuttmg sind auch Disazof arbstof f e der For- 
mel IVa oder IVb 




in der 

A^ Wasserstoff, Ci-Ce-Alkyl, Ci-Ce-Alkoxy oder Nitro, 
a2 Wasserstoff oder Cyano 

A3 und A* gieich oder verschieden sind und unabhangig voneinan 
der jeweils Wasserstoff, Ci-Ce-Alkyl oder Ci-Cs-Alkoxy, 
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a5 Wasserstoff, Hydroxy, Ci-Cg-Alkoxy , Amino oder gegebenenf alls 
durch Cyano substituiertes Ci-Cg-Mono- oder Dialkylamino, 

a6 Wasserstoff , Methyl oder Chlor und 

A^ Cyano oder Ci-C4-Alkoxycarbonyl bedeuten. 

Alle in den obengenannten Formeln auftretenden Alkyl- oder 
Alkenylgruppen konnen sowohl geradkettig als auch verzweigt sein. 

Wenn in den obengenannten Formeln subs tituierte Phenylgruppen 
auftreten, konnen als Substituenten z.B. Ci-C4-Alkyl , Chlor, Brom, 
Nitro Oder Ci-C4-Alkoxy in Betracht kommen. Die Phenylreste weisen 
dabei in der Kegel 1 bis 3 Substituenten auf . 

Wenn in den obengenannten Formeln substituierte Alkylgruppen auf- 
treten, konnen als Substituenten, sofern nicht anders vermerkt, 
z.B. Hydroxy, Cyclohexyloxy , Phenoxy, Ci~C4-Alkoxycarbonyl , 
Ci-C4-Alkanoyloxy, Cyano, Cyclohexyl oder Phenyl in Betracht kom- 
men. Die Alkylreste weisen dabei in der Kegel 1 oder 2 Substi- 
tuenten auf . 

ReSte L2, l5, l8, L9, Lll, L", Lis, L^^ , L^^, Rl, r2 , r3 ^ r4 , r5 ^ 

R€, r8, Rio, Rii, Ri2, Ri3, Ai, A3 und A4 sind Z.B. Methyl, Ethyl, 
Propyl, Isopropyl, Butyl, Isobutyl, sec-Butyl, Pentyl, Isopentyl, 
Neopentyl, tert-Pentyl, Hexyl oder 2-Methylpentyl . 

Reste sind weiterhin z.B. Benzyl oder 1- oder 2-Phenylethyl . 

Reste l2, l8, ifi und sind weiterhin z.B. Methyl thio. Ethyl - 
thio, Propylthio, Isopropylthio , Butylthio, Isobutylthio, Pen- 
tylthio, Hexylthio, Benzylthio oder 1- oder 2 - Phenyl e thy Ithio. 

Reste l2 und sind weiterhin z.B. Phenyl thio, 2-Methylphenylt- 
hio, 2-Methoxyphenylthio Oder 2-Chlorphenylthio . 

Reste a5 sind, wie weiterhin auch Reste L^, l^, lA^ , L^^, ijii ^ r3, 
R4, a1, a3 und A*, z.B. Methoxy, Ethoxy, Propoxy, Isopropoxy, 
Butoxy, Isobutoxy, sec-Butoxy, Pentyloxy, Isopentyloxy, Neopenty- 
loxy, tert-Pentyloxy, Hexyloxy oder 2-Methylpentyloxy. 

Reste sind, wie weiterhin auch Reste L^, l^, l13, l^*, l15^ 
und Li'', z.B. Fluor, Chlor oder Brom. 

Reste sind, wie weiterhin auch Reste Li, , ifi , l^^, L^^, L^^, 
rxo, Rii Ri2^ 2.B. Methylsulf onyl, Ethylsulf onyl , Propyl- 

sulfonyl, Isopropylsulfonyl, Butylsulf onyl, Isobutylsulf onyl sec- 
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Butylsulf onyl , Pentylsulf onyl , Isopentylsulf onyl , Neopentylsulf o - 
nyl, Hexylsulfonyl, Phenylsulf onyl , 2-Methylphenylsulf onyl, 2-Me- 
thoxyphenylsulf onyl Oder 2-Chlorphenylsulf onyl . 

Reste und A"^ sind, wie weiterhin auch Reste , L"^ , L^, L^^, 
lA^, L^s und L^'', Methoxycarbonyl, Ethoxycarbonyl , Propoxy- 

carbonyl , Isopropoxycarbonyl , Butoxycarbonyl , Isobutoxycarbonyl 
Oder sec-Butoxycarbonyl. 

Reste l2 und sind weiterhin z.B. 2-Methoxyethoxy, 2-Ethoxy- 
ethoxy, 2- oder 3-Methoxypropoxy , 2- oder 3~Ethoxypropoxy , 
2- Oder 4-Methoxybutoxy, 2- oder 4-Ethoxybutoxy, 5-Methoxypenty- 
loxy , 5 -E thoxypen ty 1 oxy , 6 -Me tboxyhexyloxy , 6 -E thoxyhexy loxy , 
Benzyloxy oder 1- oder 2-Phenylethoxy . 

Reste a5 sind weiterhin z.B. Methylamino, Ethylamino, Propylamine, 
Isopropylamino, Butylamino, Pentylamino, Hexylamino, 2-Cyanoethy- 
lamino oder Bis ( 2 - cyanoe thyl ) amino . 

Reste und sind weiterhin z.B. Dime thyl amino, Diethylamino, 
Dipropylamino, Diisopropyl amino, Dibutylamino, Dipentylamino, Di- 
hexylamino oder N-Methyl-N-ethylamino. 

Reste sind weiterhin z.B. 2-Methoxycarbonylethylthio oder 
2-Ethoxycarbonylethyl thio . 

Reste Ri, r2, R^-i, Ri2 und R" sind weiterhin z.B. Cyclopentyl, 
Cyclohexyl oder Cycloheptyl. 

Reste l9 sind weiterhin z.B. Phenyl, 2-, 3- oder 4-Methylphenyl , 
2,4-Dimethylphenyl, 2-, 3- oder 4-Methoxyphenyl , 2-, 3- oder 
4-Chlorphenyl, 2-, 3- oder 4-Methoxyphenyl, 2- oder 3-Methylthie- 
nyl Oder 2-, 3- oder 4-Methylpyridyl . 

Reste L^, und L"^ sind weiterhin z.B. Formyl, Acetyl, Propionyl, 
Butyry 1 , Pentanoy 1 oder Hexanoyl . 

Wenn oder L'' fur den Rest -CH=T stehen, worin T sich von einer 
CH-aciden Verbindung HjT ableitet,. konnen als CH-acide 
Verbindungen H2T z.B. Verbindungen der Formel 
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^ CN ^ C0Z2 jjj, 

CH2 CH2 



CH3 

N ^ ^ ^ CN 



> S , HO ^ N ^ o 




Z5 

(Va) (Vb) (Vc) (Vd) 



N 






Oder ^ N CH2-CONH2 



H 

(Vg) 



in Betracht koinmen, wobei 



Cyano, Nitro, Ci~C4-Alkanoyl , gegebenenf alls subs tituiertes 
Benzoyl , Ci~C4-Alkylsulf onyl , gegebenenf alls subs tituiertes 
Phenyl sulfonyl , Carboxyl , Cx-C4-Alkoxycarbonyl , C3-C4-Alkenyl - 
oxycarbonyl, Phenoxycarbonyl , Carbamoyl, Ci-C4-Mono- oder 
Dialkylcarbamoyl , gegebenenf alls subs tituiertes Phenylcarba- 
moyl. gegebenenf alls substituiertes Phenyl, Benzthiazol-2-yl, 
Benzimidazol-2~yl, 5-Phenyl-l, 3 , 4-thiadiazol-2-yl oder 
2-Hydroxychinoxalin-3~yl , 

Z2 Ci-C4-Alkyl, Ci-C4-Alkoxy oder C3-C4-Alkenyloxy, 



Ci-C4-Alkoxycarbonyl , C3-C4-Alkenyloxycarbonyl, Phenylcarba- 
moyl Oder Benzimidazol-2-yl, 

Z* Cyano, Ci-C4-Alkoxycarbonyl oder C3-C4-Alkenyloxycarbonyl , 



Z5 Wasserstoff oder Ci-Cg-Alkyl, 

Z^ Wasserstoff, Ci-C4'-Alkyl oder Phenyl und 



TP Ci-C4-Alkyl bedeuten. 



Dabei ist der Rest der sich von Verbindungen der Formel Va, Vb 
Oder Vc ableitet, worin Z^ Cyano, Ci-C4-Alkanoyl, Ci-C4-Alkoxy- 
carbonyl oder C3-C4-Alkenyloxycarbonyl , Z^ Ci-C4-Alkyl, 
Ci-C4-Alkoxy Oder C3-C4-Alkenyloxy, Z^ Ci-C4-Alkoxycarbonyl oder 
C3-C4-Alkenyloxycarbonyl und Cyano bedeuten, hervorzuheben. 
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Besonders hervorzuheben ist dabei der Rest der sich von 
Verbindungen der Formel Va, Vb oder Vc ableitet, worin Cyano, 
Ci-C4-Alkoxycarbonyl oder C3-C4-Alkenyloxycarbonyl , Ci-C4-Alkoxy 
Oder C2-C4-Alkenyloxy, Z^ Ci-C4-Alkoxycarbonyl oder C3-C4-Alkenyl- 
oxycarbonyl und Cyano bedeuten. 

Reste R^o, R^^ und R^^ sind weiterhin z.B. Heptyl, Octyl, 2-Ethyl- 
hexyl, Nonyl, Decyl, Undecyl , Dodecyl, 4 , 7-Dioxanonyl , 4,8-Dioxa- 
decyl , 4 , 6-Dioxaundecyl, 3 , 6 , 9~Trioxaundecyl , 4,7, 10-Trioxaunde- 
cyl Oder 4 , 7 , 10-Trioxadodecyl . 

Reste R^, R2, R^o , R^^ und R^^ sind weiterhin z.B. 2 -Met boxy ethyl, 
2-Ethoxyethyl, 2-Propoxyethyl , 2-Butoxyetliyl , 2-Isobutoxyethyl , 
2- Oder 3-Methoxypropyl , l-Methoxyprop-2-yl, 2- oder 3-Ethoxypro- 
pyl Oder 2- oder 3-Propoxypropyl , 3 , 6-Dioxaheptyl , 3,6-Dioxaoc- 
tyl , 4 , 7-Dioxaoc tyl , 2 -Hydroxy ethyl , 3 -Hydroxypropyl , 4-Hydroxy- 
butyl, 2-Cyclohexyloxyethyl, 2- oder 3-Cyclohexyloxypropyl , 

2- Oder 4-Cyclohexyloxybutyl , 2-Phenoxyethyl , 2-Phenoxypropyl , 

3 - Phenoxypropyl , 4-Phenoxybutyl , 2-Methoxycarbonyletliyl , 2-Etho - 
xycarbonylethyl, 2- oder 3-Methoxycarbonylpropyl , 2- oder 3-Etho- 
xycarbonylpropyl , 2- oder 3-Butoxycarbonylpropyl , 4-Methoxycarbo- 
nylbutyl, 4-Ethoxycarbonylbutyl , 2-Cyanoethyl , 2- oder 3-Cyano- 
propyl, 4-Cyanobutyl, 2-Cyclohexylalkyl, 2- oder 3-Cyclohexyl - 
propyl. Benzyl, 1- oder 2 -Phenyl ethyl, 2-Acetyloxyethyl, 2-Pro- 
pionyloxyethyl , 2- oder 3-Acetyloxypropyl , Prop-2-en-l-yl , 2-Me- 
thyl-prop-2-en-l-yl, But-2-en-l-yl oder But-3-en-l-yl . 

Wenn die Reste R^^ und R3-2 zusammen mit dem sie verbindenden 
Stickstof f atom einen fiinf- oder sechsgliedrigen gesattigten 
heterocyclischen Rest, der gegebenenf alls weitere Heteroatome 
enthait, bedeuten, so kommen daffir z.B. Pyrrolidinyl, 
Piperidinyl, Morpholinyl, Thiomorpholinyl , Thiomor- 
pholinyl-S,S-dioxid, Piperazinyl oder N- (Ci-C4-Alkyl) piperazinyl , 
wie N-Methyl- oder N-Ethylpiperazinyl, in Betracht. 

Reste Rio, Rii und R^^ sind weiterhin z.B. Formyl, Acetyl, Propio- 
nyl, Butyryl, Isobutyryl, Pentanoyl, Hexanoyl, Heptanoyl, Octa- 
noyl, 2-Ethylhexanoyl , Benzoyl, 2-, 3- oder 4-Methylben2oyl, 2-, 
3- Oder 4-Methoxybenzoyl oder 2-, 3- oder 4-Chlorbenzoyl . 

Von besonderem Interesse sind Monoazof arbstof f e der Formel 1, in 
der D einen Rest der Formel Ilq und K einen Rest der Fortnel Ilia 
bedeuten. 

Besonders bevorzugt sind Azof arbstof fe der Formel VI 
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Lis 



Lie 



(VI) , 



in der 



Lis und Li7 
Lis 

Rl und r2 



j ewe i 1 s Cy ano , 
Ci-Ce-Alkyl, 
jeweils Ci-Ce-Alkyl, 

Wasserstoff Ci-Cs-Alkyl oder Ci-Cg-Alkoxy und 
Wasserstoff , Ci-Ce-Alkyl oder Ci-Ce-Alkanoyl amino be- 
deuten . 



R3 

R4 



Wie eingangs schon erwahnt, sind die Azof arbstof f e an sich be- 
kannt und z.B. in Venkataraman (loc. cit.), in der EP-A-201 896, 
DE-A-3 108 077, US-A-4 843 153, GB-A-1 546 803, EP-A-535 490 oder 
EP-A-544 153 beschrieben oder konnen nach den dort genannten Me- 
thoden erhalten werden. 

Bevorzugt sind Farbstof f zubereitungen, in denen 99 % der in der 
Zubereitung enthaltenen Farbstof ft eilchen kleiner sind als 1 fun. 

Vorzugsweise verwendet man als Dispergiermittel ein Arylsulfon- 
saure-Formaldehyd-Kondensationsprodukt, das einen Gehalt von 3 
bis 50 Gew. bezogen auf das Gewicht des Dispergiermittels , 
einer oder mehrerer aroma tischen oder langkettigen aliphatischen 
Carbonsauren, deren Salzen, deren Anhydriden oder einer Mischung 
hieraus aufweist. 

Als Arylsulfonsaure-Formaldehyd-Kondensate werden vor allem sol- 
che mit einem maximalen Gehalt an Sulfonsauregruppen von 
40 Gew.-% verwendet. 

Als Ausgangsprodukt fur die Arylsulf onsauren kommt insbesondere 
ein Gemisch solcher aromatischer Verbindungen in Betracht, die 
durch thermische Spaltung eines naphtheniscben Ruckstandsols und 
Fraktionieren der Spaltprodukte erhaitlich sind. Die naphthe- 
nischen Ruckstandsole fallen beispielsweise beim Cracken von 
Leichtbenzin an. Sie werden z.B. in der DE-A-2 947 COS als hoch- 
siedende aromatische Kohlenwasserstof fole bezeichnet. Das naph- 
thenische Ruckstandsol wird vorzugsweise bei einer Temperatur von 
1400 bis 1700OC thermisch gespalten. Die Spaltprodukte werden dann 
einer f raktionierenden Destination zugefiihrt. Die bei Normal- 
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druck (1013 mbar) von 100 bis 120^0 iibergehende Fraktion wird ge- 
sainmelt und als aromatische Verbindung der Sulfonierung zuge- 
fuhrt. Eine solche Fraktion wird bei dem bekannten Acetylen-6l- 
Quench-Prozefi iiblicherweise als Nebenprodukt erhalten (Ullmann's 
Encyclopedia of Industrial Chemistry, VCH Verlagsgesellschaf t 
mbH, Weinheim, 1985, Volume Al, Seiten 107 bis 112). 

Diese Aromatenf raktion besteht aus einer Mischung vieler aroma ti- 
scher Substanzen, deren Struktur und Menge praktisch nicht im 
einzelnen ermittelt warden kann. Folgende Arylverbindungen sind 
die hauptsachlichsten Vertreter dieser Aromatenf raktion: 





Gew.-% in der Aromatenf raktion 


Naphtha 1 in 


30-55 


2-Methylnaphthalin 


5-15 


1 -Me thy Inaph thai in 


4-10 


Inden 


3-10 


Diphenyl 


1- 5 


Methyl inden 


1- 5 


Acenaph then 


1- 4 



Die Aromatenf raktion enthait aufierdem an identif izierten Bestand- 
teilen in Mengen von 0,1 bis etwa 2 Gew.% folgende Arylverbindun- 
gen: Fluoren, Indan, Methylstyrol, Phenanthren, Methylindan, Di- 
me thy Inaph thai in, Ethy Inaph thalin, Xylole, Tetralin, Styrol, Me- 
thylethylbenzol , Anthracen, Fluoranthren, Pyren, Acenaphthylen 
und Toluol . 

Besonders geeignete Arylsulf onsauren enthalten in der Kegel a- 
und p-Naphthalinsulf onsauren, wobei das Verhaltnis der a- zu den 
P-Isomeren 20:1 bis 1:8, insbesondere 10:1 bis 1:5 betragt. 

Geeignete aromatische Carbonsauren oder deren Derivate sind bei- 
spielsweise Naphthalincarbonsaure, Naphthalsaure, Terephthalsau- 
re, Isophthalsaure, Benzoesaure, Trimellitsaure, Phenylessigsau- 
re, Phenoxyessigsaure, Salicyls&ure, p-Hydroxybenzoesdure , Diphe- 
nylessigsaure, m-Hydroxybenzoesaure, Benzol tetracarbonsaure oder 
Saureanhydride, wie Phthalsaureanhydrid, Trimellitsaureanhydrid, 
Benzol-l,2,4,5-tetracarbonsauredianhydrid oder Naphthalsaureanhy- 
drid. 

Geeignete langkettige aliphatische Carbonsauren sind insbesondere 
gesattigte oder olef inisch ungesdttigte, lineare oder verzweigte 
aliphatische Monocarbonsauren mit 8 bis 22, vorzugsweise 8 bis 18 
Kohlenstof f atomen natur lichen oder synthetischen Ursprungs, 
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beispielsweise hohere Fettsauren wie Caprylsaure, Caprinsaure, 
Laurinsaure, Myris tinsaure , Palmitinsaure , Stearinsaure , Olsaure, 
Linolsaure Oder Linolensaure, oder synthetisch hergestellte Car- 
bons^uren wie 2-EthylhexcLnsaure, Isononansaure oder Isotridecan- 
saure. 

Weiterhin sind auch Mischungen von Anhydriden, Mischungen von 
Carbonsauren, Mischungen von Salzen der in Betracht kommenden 
Carbonsauren sowie Mischungen von Carbonsauren und Anhydriden von 
Interesse. Als Salze der genannten Carbonsauren konutien die Alka- 
li-, Ammonium- oder Erdalkalisalze in Betracht, die beispielswei- 
se durch Neutralisation dieser Carbonsauren itiit Natronlauge, Ka- 
lilauge, Lithiumhydroxid, Soda, Magnesiumcarbonat , Calciumoxid, 
Calciumhydroxid, Ammoniak oder Alkanolaminen, wie Ethanolamin, 
Diethanoleunin oder Triethanolamin, erhaltlich sind. 

Besonders bevorzugt werden Natriunibenzoat , Natriumphenylacetat, 
Natriumsalicylat, Natrium-4-hydroxybenzoat, Natrivimterephthalat, 
Natrium-2~hydroxy-3-naphthalincarboxylat , Naph tha 1 in- 1- carbons au- 
re, Phthalsaureanhydrid oder Benzoesaure in den Dispergiermitteln 
verwendet . 

In den erf indungsgemafien Farbstof f zubereitungen kommen vorzugs- 
weise solche Dispergiermittel zur Anwendung, die 

A) 50 bis 97 Gew*-%, insbesondere 70 bis 9 5 Gew.-%, einer oder 
mehrerer Arylsulf onsaure-Formaldehyd-Kondensate und 

B> 3 bis 50 Gew.-%, insbesondere 5 bis 3 0 Gew.-%, einer oder 

mehrerer aromatischen oder langkettigen aliphatischen Carbon- 
sauren, deren Salzen oder deren Anhydriden oder einer Mi- 
schung hieraus enthalten. 

Bei den erf indungsgemaB als Dispergiermittel zur Anwendung gelan- 
genden Arylsulf onsaure-Formaldehyd-Kondensationsprodukten handelt 
es sich um an sich bekannte Produkte. Sie sind z.B. in der 
US-A-5 186 846 beschrieben. 

Vorzugsweise verwendet man als wasserlosliche Dispergiermittel 
auf Basis von oxalkylierten Phenolen, solche der Formel VII oder 
VIII 
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CH3 
CH3 



CH3 CH — C6H5. 



CH3 CH CfiHs 



(VII) 



CH3 
CH3 



CH3 CH CsHs 



^0 (- C3H.o)^(-C,H,0)^(-SO3Na)^ (h)^^ 




CH3 CH — CgHs 



worin 



(VIII) , 



0 bis iia Mittel 125, 

im Mittel 37 bis 250, wobei im Falle b>37, das Verh&ltnis b:a 
mindes tens 1:1 i s t , imd 



d 



0 Oder 1 bedeuten, oder deren Gemische 



Die Produkte der Forme 1 VII und VIII werden durch Umsetzen der 
Phenolderivate der Formel IX oder X 
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CH3 CH — C6H5 




// ^ 



OH 



CH3 CH — C6H5 — ^ 



(IX) 



CH3 CH — CeHs 



CH3 CH — C6H5 

(X) 

mit Propyl enoxid und folgender Umsetzung des Adduktes mit 
Ethylenoxid oder durch Umsetzen von IX und/oder X mit Ethyl enoxid 
erhalten, Gegebenenf alls werden die Addiikte mit Chlorsulf onsdure 
Oder Schwef eltrioxid veils tandig oder partiell 2U Schwef elsaure- 
halbester umgesetzt und die erhaltenen Halbester mit alkalisch 
wirkenden Mitteln neutral gestellt. 

Die Phenol e der Formel IX und X werden durch Umsetzen von Phenol 
Oder 2,2- <p,p' -BishydroxydiphenyDpropan mit 3 oder 4 mol Styrol 
in Gegenwart von Saure als Katalysator erhalten. Die Phenole 
IX und X werden nach bekannten Verfahren zuerst mit Ethylenoxid 
Oder nur mit Ethylenoxid in Gegenwart von sauer oder alkalisch 
wirkenden Katalysatoren zu den entsprechenden Oxalkylierungspro- 
dukten VII und VIII mit d=0 umgesetzt. Die Oxalkylierung kann 
z.B. nach dem in der US-A-2 979 528 beschriebenen Verfahren er- 
folgen. Fiir den Fall, dafi b > 37 ist, muB der Quotient 




> 1 sein. 

a 

Die Schwef elsaurehalbester werden durch Peak t ion der Oxalkylie- 
rungsprodukte mit Chlorsulf onsaure oder Schwef eltrioxid herge- 
stellt, wobei die Menge so gew&hlt werden kann, dafi alle freien 
Hydroxygruppen oder nur ein Teil sulfatiert wird. Im letzteren 
Falle entstehen Gemische aus Verbindungen der Formel VII und 
VIII, die freie und sulfa tier te Hydroxygruppen en thai ten. Zur 
Verwendung als Dispergiermittel werden die bei der Umsetzung 
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erhaltenen Halbester der Schvef elsaure in wasserlosliche Salze 
iiberfuhrt, Als solche kommen vorteilhaft die Alkalimetallsalze. 
z.B. die Natrium- oder Kaliumsalze, in Betracht . Dabei sind im 
Falle von Chlorsulf onsaure zwei Aquivalente, bei Schwef eltrioxid 
ein Aguivalent basisch wirkender Verbindungen erf orderlich. Als 
letztere verwendet man zweckmaBigerweise waBriges Alkalimetall - 
hydroxid. Bei der Neutralisation sollte die Temperatur 70<^C nicht 
uberschreiten. Die erhaltenen Salze konnen in Form von waBrigen 
Losungen oder auch als solche isoliert und in fester Form 
verwendet werden. 

Bevorzugt sind Parbstof f zubereitungen mit Dispergiermitteln, wo- 
rin a 0 bis im Mittel 2,5,b im Mittel 37 bis 250 und d 0 bis im 
Mittel 0,5 ist. Ganz besonders bevorzugt sind Zubereitungen mit 
Mitteln, in denen a 0 bis im Mittel 2,5, b im Mittel 50 bis 100 
und d im Mittel 0,5 ist. 

Bei den obengenannten Dispergiermitteln handelt es sich urn an 
sicli bekannte Verbindungen. Sie sind z.B. aus der US-A-4 218 218 
bekannt . 

Bevorzugt sind Farbstoff zubereitungen, die jeweils bezogen auf 
das Gewicht der Zubereitung 1 bis 15 Gew. -% eines oder mehrerer 
Azofarbstof f e, und 0,5 bis 10 Gew. -% Dispergiermittel enthalten, 

Weiterhin bevorzugt sind Farbstoff zubereitungen, die zusi.tzlich, 
jeweils bezogen auf das Gewicht der Zubereitung, 0,1 bis 
30 Gew.-%, vorzugsweise 0,1 bis 25 Gew. eines Kohlenhydrats 
und 0,1 bis 20 Gew.-%, vorzugsweise 0,1 bis 15 Gew. eines 
Polyalkylenglykols enthalten. 

Geeignete Kohlenhydrate, die in den erf ind\ingsgema6en Farbstoff • 
zubereitungen enthalten sein konnen, sind z.B. Sorb it oder Glu- 
cose. 

Geeignete Polyalkylenglykole, die in den erf indungsgemaiien Farb- 
stoff zubereitungen enthalten sein kdnnen, sind insbesondere Poly- 
ethylen- oder Polypropylenglykole , die beispielsweise ein mittle- 
res Molekulargewicht von 100 bis 1000, vorzugsweise 100 bis 600 
und insbesondere ca. 400 aufweisen. Gegebenenf alls konnen auch 
Ethylenoxid/Propylenoxid-Copolymere zur Anwendxang gelangen. 

Weiterhin bevorzugt sind Farbstoff zubereitungen, die zusttzlich, 
bezogen auf das Gewicht der Zubereitung, 10 bis 90 Gew. 
vorzugsweise 10 bis 70 Gew. *%, eines ein- oder mehrwertigen 
Alkohols Oder deren Mischungen enthalten. 
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Geeignete ein- Oder mehrwertige Alkohole sind in der Kegel Alkan- 
mono- Oder -polyole, insbesondere Polyole, die 2 bis 8 Kohlen- 
stoffatoine, vorzugsweise 2 bis 6 Kohlenstof f atome und bis zu 4, 
vorzugsweise bis zu 3, alkoholische Hydroxygruppen aufweisen. 
Beispielhaft sind zu nennen Ethan-l,2-diol, Propan-l,2-diol, 
Propan-1, 3 -diol. Glycerin, Pentan-l,2,5-triol Oder 
Hexan -1,2,6- triol . 

Weitere Bestandteile der erf indungsgemaBen Farbstof f zubereitungen 
konnen z.B. Hilf smi ttel , wie Konservierungsmittel , Anti- 
oxidantien, Schaumverhinderungsmittel oder Mittel zur Regulierung 
der Viskositat sein. Diese Mittel sind an sich bekannt xind han- 
delsiiblich. Wenn diese Mittel in den erf indungsgemaBen Farbstoff- 
zubereitungen zugegen sind, betragt ihre Gesamtmenge in der Kegel 
1 Gew. -% Oder weniger, bezogen auf das Gewicht der Zubereitung. 

Weiterhin konnen in bevorzugten Farbstof f zubereitungen auch Ten- 
side zur Reduzierung zur Oberf lachenspannung und zur Verbesserung 
des Benetzungsverhaltens im Tintenkopf zur Anwendung gelangen. 

Bevorzugte Farbstof f zubereitungen enthalten Tenside auf der Basis 
von ethoxylierten oder propoxylierten Fett- oder Oxoalkoholen, 
Propylenoxid-Ethylenoxid-Blockcopolymeren, Etboxylaten von 6l- 
saure oder Alkylphenolen, Alkylphenolethersulf aten, Alkylpoly- 
glycosiden. Alky Iphosphona ten, Alkylphenylphosphonaten, Alkyl- 
phosphaten, Alkylphenylphosphaten oder Alkindiolen. 

Selbstverstdndlich betragt die Sunime der Bestandteile in den 
erf indungsgemaBen Farbstof fpraparationen jeweils 100 Gew.-%. 
Sofern die Stmmie der Bestandteile der erf indungsgemaBen Farb- 
stof f zubereitungen einen Wert ergibt, der kleiner als 100 Gew. -% 
ist, ist der restliche Bestandteil in der Kegel Wasser. 

Die erf indungsgemaBen Farbstof f zubereitungen weisen ublicherweise 
eine Viskositat von 1 bis 15 mm^/sec, vorzugsweise 2 bis 8 mm^/sec 
auf. 

Die Oberf lachenspannung der erf indungsgemaBen Farbstoffzu- 
bereitungen betrSgt in der Kegel 30 bis 7 0 mN/m, vorzugsweise 30 
bis 60 mN/m. 

Der pH-Wert der erf indungsgemaBen Farbstof f zubereitungen liegt im 
allgemeinen bei 2 bis 11, vorzugsweise 6 bis 19. 

Die Herstellung der neuen Farbstof f zubereitungen erfolgt auf an 
sich bekannt em Weg. So kann man den Farbstoff , beispielsweise in 
Form eines PreBkuchens , zusammen mit dem Disperg ierm.it tel und ge- 
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gebenenfalls Polyalkylenglykol in Gegenwart von Wasser mischen 
und in einer geeigneten Apparatur vordispergieren . Die 
resultierende Mischung kann dann in einer Miihle behandelt werden, 
um die gewunschte Grofie der Farbstof f teilchen einzustellen. 
SchlieBlich kann man die Endeinstellung vornehmen, indem man noch 
entsprechende Mengen Wasser, gegebenenf alls Polyalkylenglykol, 
ein- Oder mehrwertigen Alkohol und/oder Kohlenhydrate und gegebe- 
nenfalls weitere Hilfsmittel zusetzt und nach dem Mischen mittels 
eines siebs, vorzugsweise mit einer Porengrofie von 1 fm, fil- 
triert > 

Die erf indungsgemaBen Farbstof fzubereitungen eignen sich in vor- 
teilhafter Weise als Tinten im Ink- Jet- Verf ahren sowie fiir den 
textilen Sublimations - Trans ferdruck. 

Beim Ink- Jet-Verf ahren (Tintenstrahldruck-Verf abren) verwendet 
man ublicherweise wafirige Tinten, die in kleinen Tropfchen direkt 
auf das Substrat gesprvilit werden. Man unterscbeidet dabei ein 
kontinuierliches Verfahren, bei dem die Tinte gleichmafiig durcb 
eine Duse gepreBt und durch ein elektrisches Feld, abhangig vom 
zu druckenden Muster, auf das Substrat gelenkt wird, und ein un- 
terbrochenes Tintenstrahl - oder "Drop -on -Demand" -Verfahren, bei 
dem der Tintenausstofi nur dort erfolgt, wo ein farbiger Punkt ge- 
setzt werden soil. Bei dem letztgenannten Verfahren wird entweder 
uber einen piezoelektrischen Kris tall oder eine beheizte Kanule 
(Bubble- Oder Thermo- Jet -Verfahren) Druck auf das Tintensystem 
ausgeubt und so ein Tintentropf en herausgeschleudert . Solche Ver- 
f ahrensweisen sind in Text. Cheiti. Color, Band 19 (8) , Seiten 23 
bis 29, 1987, und Band 21 (6), Seiten 27 bis 32, 1989, beschrie- 
ben. 

Besonders geeignet sind die erf indungsgemaBen Farbstof fzu- 
bereitungen als Tinten fur das Bubble- Jet -Verfahren oder fur das 
Verfahren mittels eines piezoelektrischen Kristalls. 

Geeignete Substrate fur das Ink -Jet -Verfahren sind neben Papier 
auch die im folgenden aufgefuhrten Tragermateri alien. 

Beim textilen Sublimations -Transferdruck wird ein Muster zunachst 
auf einem Zwischentrager vorgebildet und anschlieBend durch Hit- 
zeeinwirkung auf einen Trager ubertragen. Der Farbstoff kann so- 
wohl beim Transfer selbst als auch in einem anschlieBenden Fi- 
xier- und NaciabehandlungsprozeB fixiert werden. Dieses Verfahren 
ist allgemein bekannt und z.B. in Ullmann's Encyclopedia of 
Industrial Chemistry, 5th Edition, Band A26, Seiten 499 bis 501, 
beschrieben. 
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Geeignete Trager sind insbesondere textile Material ien, z.B. Fa- 
serii/ Garne, Zwirne, Maschenware, Webware oder Non-wovens aus Po- 
lyester, modif iziertem Polyester, z.B. anionisch modi fizier tern 
Polyester, Mischgewebe von Polyester mit Cellulose, Baumwolle, 
Viskose Oder Wolle, Polyamid, Polyacrylnitril , Triacetat, Acetat, 
Polycarbonat , Polypropylen oder Polyvinylchlorid, Polyestenaikro- 
fasern oder auch mit Kunststoffen beschichtete Trager, wie 
Metallf olien, Glas Oder Keramik. 

Die neuen Farbstof f zubereitungen zeichnen sich dadurch aus, daB 
sie beim Ink- Jet - Verf ahren zu keiner Verstopfung der Diisen fuh- 
ren. Weiterhin erhalt man bei ihrer Anwendung streif enf reie 
Drucke . 

Die folgenden Beispiele sollen die Erfindung naher erlautern. 
Folgende Farbstoffe kamen zur Anwendung 
Farbstoff Nr. 1 



CN 




N(C2H5)2 



CN CH3 



Farbstoff Nr. 2 




Dispergiermi ttel : 

Als Dispergiermi ttel auf Basis eines Arylsulf onsaure- Formaldehyd- 
Kondensationsproduktes kam ein Produkt zur Anwendung, das zusStz- 
lich noch Benzoesaure enthSlt und in der US-A-5 186 846 als Bei- 
spiel 3 beschrieben ist (Dispergiermi ttel 1) . 

Als Dispergiermi ttel kam weiterhin ein wasserlosliches 
Dispergiermi ttel auf Basis von oxalkylierten Plnenolen zur Anwen- 
dung, das in der US*A-4 218 218 als Beispiel 13 beschrieben ist 
(Dispergiermittel 2) . 
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Herstellung der Farbstof f zubereitung (Vorschrift 1) 

15 g Farbstof f, 15 g Poly e thy lenglykol (mittl. Molekularge- 
wicht: 400), 7,5 g Dispergiermittel , 0,37 g 50 gew. -%ige waBrige 
Losung von Glutardialdehyd und 0,75 g 47 gew. -%ige waBrige Losung 
von Tetramethylolacetylendiharnstof f werden mit Wasser zum Ge- 
seuntgewicht von 100 g aufgefullt und in einer Muhle angeteigt. 
Danach wird der pH-Wert mit 10 gew. -%iger Natronlauge auf 8,5 ge- 
stent. 

AnschlieBend wird die Mischung in einer Ruhrwerkskugelmuhle 
gemahlen, so dafi 99 % der Farbstof ft eilchen eine Grofie von klei- 
ner 1 besitzen. 

Zur Endeinstellung werden 26,7 g Mahlgut mit weiteren 4 g Poly- 
ethylenglykol (s.o.), 0,1 g 50 gew.-%ige waBrige Losung von 
Glutardialdehyd, 0,3 g 47 gew. -%ige waBrige Losung von Tetrame- 
thylolacetylendiharnstof f und 20 g 70 gew. -%iger waBriger Sorbit- 
losung versetzt, mit Wasser bis zu einem Gesamtgewicht von 100 g 
aufgefullt, gemischt und uber ein Sieb mit einer Porengrofie von 
1 jm filtriert. 

Man erhielt die in der folgenden Tabelle 1 aufgefuhrten Farb- 
stof fzubereitungen. {Die Prozentangsdaen sind jeweils Gewichts- 
prozente. ) 



T£Lbelle 1 





Zubereitung Nr. 


1 


2 


3 


Farbstoff Nr. 1 


4 % 


4 % 




Farbstof f Nr. 2 






4 % 


Dispergiermittel 1 


2 % 




2 % 


Dispergiermittel 2 




2 % 




Polyethylenglykol 


8 % 


8 % 


8 % 


7 0 %ige waBrige Losung von Sor- 
bit 


20 % 


20 % 


20 % 


50 %ige waBrige Losung von 
Glutardialdehyd 


0,2 % 


0,2% 


0,2% 


4 %ige waBrige Losung von Te- 
tramethylolacetylenharnstof f 


0,5 % 


0,5 % 


0,5 % 


vollentsalztes Wasser 


65,3 % 


65,3 % 


65,3 % 


Gesaznt 


100 % 


100 % 


100 % 
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Die Farbstof f zubereitungen weisen die in der folgenden Tabelle 2 
aufgefuhrten physikalischen und drucktechnischen Eigenschaf ten 
auf - 

Tabelle 2 





Zubereitung Nr, 




1 


2 


3 


Oberf lachenspannung [mN/m] 


55,2 


56,3 


48,8 


Viskositat [mm^/sec] 


4,2 


4,1 




TeilchengroBenverteilung 
[\m] X 50 


220 


220 




Teilchengrofienverteilung [jm] 
nach Alterung a) X 50 


225 


225 




Tropf engewicht [ng] 
10 Millionen Tropf en 
Minimum/Maxiinum 


132/141 


127/138 


65/68 


Dispersionsfaktor 


> 99 


> 99 





Testmethoden und Bewertungen 

1 ) Oberf lachenspainnung 

Die Oberf lachenspannung wurde mit dem Digital -Tens iometer 
K 10 der Fa. Kruss bestimmt. Die in Tabelle 2 suigegebenen 
Werte sind die Mittelwerte aus 3 Messungen. 

2) Viskositat 

Die Viskositat wurde nach der Ubbelohde Methode (DIN 51662) 
bestimmt. 

3 ) TeilchengroBenbestimmiing 

Die Teilchengrofienverteilung wurde mit einem CILAS Granulome- 
ter HR 850 der Fa. Alcatel gemessen. 

4) Alterungsstabilitat 

Die Alterungsstabilitat der Zubereitungen (Tinten) wurde wie 
folgt untersucht: 
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Es wurde ein Gef rier - /Wanuebehandlungszyklus (Einfrieren der 
Tinten fur 4 h bei -20^C und anschlieBende Warmebehandlung 
fiir 4 h bei 70*^0 durchgef uhrt . Dieser Tempera turzyklus wurde 
jeweils 4 mal durchlaufen, 

Nach dem Al terungstest wurde die TeilchengroBenverteilung der 
belasteten Tinten mit der CILAS-Methode erneut ermittelt. 

5) Kogations test 

Von besonderer Wichtigkeit ist das Verhalten der Tinten wah- 
rend des Druckvorgangs in den Dusen. Die Neigung der Tinten 
Ablagerungen und Ver s topf ungen in den Dusen zu bilden, wurde 
mit nachstehendem Test iiberpriift. 

Als Testgerat wurden ein modif izierter Desk Jet Plus (Bubble 
Jet-Drucker) der Fa. Hewlett-Packard verwendet. 

Zunachst wurde das mittlere Tropf engewicht in Abhangigkeit 
der, an die Dusen angelegten Spannung ermittelt. AnschlieBend 
wurden bei konstanter Speuinung 1 Million Impulse an jede Duse 
gegeben und danach erneut das mittlere Tropf engewicht einer 
definierten Tropf enanzahl bestimmt. Dieser Vorgang wurde ins- 
gesamt 10 mal wiederholt. 

Bei idealem Verhalten der Tinten sollte das mittlere Tropfen- 
gewicht uber den Versuchszeitraum konstant bleiben. 

Die Veranderung des Tropf engewichtes der einzelnen Tinten ist 
in Tabelle 2 angefuhrt. 

6) Disperionsf aktor 

100 ml der entsprechenden Tinte wurden fur 7 Tage bei Raum- 
temperatur in einem MeBzylinder gelagert. AnschlieBend wurden 
10 ml der Dispersion vom Boden und 10 ml von der Oberf lache 
entnommen und jeweils die Farbstarke photometrisch bestimmt. 

Der Dispersionsf aktor errechnet sich aus Farbstarke der obe- 
ren Dispersion/Farbstarke der unteren Dispersion x 100 = Dis- 
persionsf aktor . 

Ahnlich giinstige Ergebnisse werden mit den in der folgenden 
Tabelle 3 aufgefuhrten Farbstoffen erzielt. 
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Farbstof f 
Nr, 




3 


OH 

02N 0 'j' 

CH3 


4 


CH3 

<^ \) N=N (J p NH COCH3 

OH 


5 


^ . ^ ^ OH 

H 


6 


02N — ^ y — N== N — (^_y — N (C2H4OCOCH3) 2 

l«l-C0CH3 


7 


02N — N= N — \^ y — 

~ C2H4CN 


8 


Br 

^\ ~ C2H4CN 

Br 


9 


O2N N=N ^ J N(C2H40H)2 

\ / 
Br ci 
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Farbstof f 
Nr. 




10 


^ — — C2H40H 


11 


O2N (f y N==N ^ J N(C2H40H)2 

/ 
CI 


12 


r 

O2N N= N N (C2H4OCOCH3) 2 

\ / 

NO2 NH-COCH3 


13 


Br OCH3 

^ /— ^ C2H4CN 
NH-COCH3 


14 


N 

ri^ \ 

O2N I ^-A ^C2H5 

N= N <^ 

^""^ CoHaOCOCH"* 


15 


OHC-^S-^ N=N-^— N(C2H5)2 

/ 

NH-COCH3 
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Pa t en t anspru che 

1. Farbstof f zubereitungen, enthaltend, jeweils bezogen auf das 
5 Gewicht der Zubereitung, 0,1 bis 30 Gew. -% eines Oder mehre- 

rer Farbstoffe aus der Klasse der Mono- oder Polyazofarb- 
stoffe, die keine sauren Gruppen aufweisen, 0,1 bis 20 Gew. -% 
eines Dispergiermittels auf Basis eines Arylsulf onsaure-Form- 
aldehyd-Kondensationsprodukts Oder 0,1 bis 20 Gew. -% eines 
10 wasserldslichen Dispergiermittels auf Basis von 

oxalkylierten Phenolen und gegebenenf alls Wasser. 

2. Farbstof f zubereitungen nach Anspruch 1, dadurch gekennzeich- 
net, daB sie, jeweils bezogen auf das Gewicht der Ziibereitung 

15 1 bis 15 Gew.-% eines Oder mehrerer Azof arbstof f e und 0,5 bis 

10 Gew. -% Dispergiermittel enthalten. 

3. Farbs toff zubereitungen nach Anspruch 1, dadurch gekennzeich- 
net, daB sie zusatzlich, jeweils bezogen auf das Gewicht der 

20 Zubereitung, 0,1 bis 30 Gew, -% eines Kohlenhydrats und 0,1 

bis 20 Gew.-% eines Polyalkylenglykols enthalten. 

4. Farbstof f zubereitungen nach Anspruch 1, dadurch gekennzeich- 
net, daB sie zusatzlich, bezogen auf das Gewicht der Zuberei- 

25 tung, 10 bis 90 Gew. -% eines ein- Oder mehrwertigen Alkohols 

Oder der en Mischungen enthalten. 

5. Farbstof f zubereitungen nach Anspruch 1, dadurch gekennzeich- 
net, daB 99 % der in der Zubereitung enthaltenen Farbs toff- 

30 teilchen kleiner sind als 1 |mi. 

6. Farbstof f zubereitungen nach Anspruch 1, dadurch gekennzeich- 
net daB sie Azof arbstof fe enthalten, mit einer Diazokonipo- 
nente, die sich von einem Anilin oder von einem funf- 

35 gliedrigen aromatischen heterocyclischen Amin ableitet, das 

ein bis drei Heteroatome. ausgewahlt aus der Gruppe, beste- 
hend aus Stickstoff , Sauerstoff und Schwefel, im heterocycli- 
schen Ring aufweist und durch einen Benzol-, Thiophen- , 
Pyridin- oder Pyrimidinring anelliert sein kann. 



40 



Farbstof f zubereitungen nach Anspruch 1, dadurch gekennzeich- 
net, daB sie Azof arbstof fe enthalten, mit einer Kupplungskom- 
ponente aus der Anilin-, Aminonaphthalin- , Aminothiazol- , 
Diaininopyridin- oder Hydroxypyridonreihe. 



45 
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8. Verwendung der Farbs tof f zuberei tungen gemafi Anspruch 1 als 
Tinten im Ink- Jet -Verf ahren 

9. Verwendung der Farbstof f zubereitungen gemaB Anspruch 1 als 
5 Tinten im textilen Sublimations -Trans ferdruck. 



10 



15 



20 
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30 
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